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La prSsente invention a pour objet des composes non-ioniques. poly-, 
hydroxyles obtenus par polycondensation du glycidol sur les diglycolamides k 
chaine grasse, en catalyse alcaline, leur proc£d€ de preparation et leur uti- 
lisation cOmme* agents de surfacemen particulier dans des compositions qbsm£- 
tiquesrpar exemple dans des compositions cos antiques moussantes. 

Les composes non-ioniques polyhydroxyies obtenus par condensation 
du glycidol sur' des alphadiols k chatne grasse, en catalyse alcaline et leur 
utilisation dans des compositions coam£tiques sont connus par le brevet 
francais N° 2. 091.516 de la demanderesse. 

On a decouvert que lea diglycolamides polyhydrbxylgs produisent une 
mousse plus onctueuse que les composes polyhydroacyUs prgpsires k partir d'al- 
cool8 ou de diols, et utilises dans des compositfous cosm^tiques pour cheveux 
ils rendent les cheveux plus doux. 

Le proc6d£ de condensation du glycidol sur certains composes organi- 
ques,entre autres sur certaines amides carboxyliques, ec presence d'un cataly- 
seur alcalin, est connu par le brevet US N° 2.089.569 de Ludwig CRTHNER et 
Claus HEUCK.. 

Cependant, le proceed indiqui dans ce brevet ne permet d'obtenir 
des produits suffisamment solubles k partir de ces amides qu*en utiliaant un 
grand exc&s de glycidol. 

Ainsi, dans l'exemple 4 de ce brevet dans lequel le compose 1 organi- 
que de depart est un hydroxy-6thyland.de d'acides gras du coprah, on utilise 
pour solubiliser 25 parties de cet amide, 75 parties de glycidol, C e qui 
correspond k 10 moles de glycidol par mole d 'amide. 

Il.est surprenant de constater que, par addition rapide du glycidol 
k des diglycolamides k chaine grasse, k la temperature d'environ 100-150°C, et 

avantageusement de 130°C, en presence de catalyseurs alcalins, et en particulier 
d'hydroxydes ou d'alcooiates alcalins, et de preference d'hydroxyde ou mSthyla- 
te de sodium ou d'hydroxyde de potassium, le milieu r€actionnel reste parfai- 
tement homogene et que I'hydrosolubilitS est atteinte pour I k 5 moles de gly- 
cidol par mole d'amide, selon la longueur de la chaine grasse. 

La solubilisation insuffisante des amides carboxyliques selon le 
proced€ du brevet US 2.089.569 s'explique par le fait qu'une grande partie du 
glycidol, en se condensant sur lui-mfime pour former des polyglycerols ,. est 
aind-inutilisee pour la reaction de condensation proprement dite. Cette conden- 
sation du glycidol sur lui-mfime est facilitee par la temperature elevee preco- 
nisee par le brevet amSricain et le chauffage prolong^ favorise la degradation 
des produits obtenus. 

L 1 invent ion a pour objet des* composes de for mule 

R - COM - CI^ - CH 2 - 0 - CH 2 - CH 2 - 0 -rCH 2 -CH0H-CH 2 -0? n H (I) 
dans laquelle R designe un radical ou un melange de radicaux aliphatiques , 
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linSaires ou ramifies , satur^s ou insatures, pouvant coraporter eventuellement 
un ou plusieurs groupements hydroxy les, ayant de 8 h 30 atones de carbone, 
d'origine synthetique ou naturelle 

n reprSsente un nombre entier ou decimal de 1 k 5 et designe le degre de con- 

5 densation moyen. 

Comae exemples de radicaux representes par R on peut citer les radl- 
caux octyle, nonyle, decyle, undecyle, dodecyle, tridecyle, tetradicyle, penta- 
d£cyle, hexadficyle; heptadecyle, octad£cyle, eicosyle et leurs melanges, le 
radical oieique ou octadecenyle, le melange dee radicaux' aliphatiques derives 

10 dee acides gras du coprah, dee acides gras de coprah etfite, des acides gras de 
palmiste, des acides gras de ricin, des acides gras de la cire d'abellles, des 
acides gras de la lanoline, eventuellement hydrogens, particulifcrement inte- 
ressants dans Ifes compositions cosmetiquee. 

On salt que la lanoline contient des acides aliphatiques ayant de 9 

15 k 30 atomes de carbone qui se trouvent sous forme d^cides-n-alcanotques, iso- 
alcanotques (de formule (CH 3 ) 2 -CH-(CH 2 ) n -C00H) , n pouvant prendre les valeurs 
6,8,10,12 et 14), anteisoalcanotques (de formule ^-^-(CH^-COOH) , 

C 2 H 5 

n pouvant prendre les valeurs 4,6,8,10,12,14,16,18,20,22,24 et 26), 2-hydroxy 
20 n-alcanotques, 2-hydroxy-isoalcanotques. 

L'article de J;D. Van DAM et al intitule " New lanolin acid esters" 
in American Perfumer and Cosmetics vol. 84, Aodt 1969 indique la composition 
d6taill£e. des acides de la lanoline. 

La present e invention a egalement pour objet un precede de prepare - 
25 tion des composes de formule (l), en deux stades. Dans un premier stade on 
prepare un diglycolamide de formule R -CO -NH -CH 2 -CH 2 -0 -OL, -O^OH (II) 
dans laquelle R a la rotae signification que dans la formule (I) en condensant 
k une temperature de 180-210°C et en particulier' de 190-195°C U diglycolamine 
(1) avec un aclde gras de formule R-COOH (ill) 
30 dans laquelle R a la signification ci-dessus indiqu^e, avec Elimination de 
l'eau par distillation, ou (2) avec un alkylester inferieur et de preference 
avec un ester methylique ou ethyli'que de l'acide de formule (III) avec elimi- 
nation de l'alcool methylique ou ethylique forme. 

Pour obteriir un diglycolamide de bonne qualite on utilise un excfes 
35 de diglycolamine qui est ensuite eiimine aprfes condensation par distillation 
sous vide. 

On utilise avantageusement 2 moles de diglycolamine par mole d'acide 
gras ou par mole d' ester. 

Il est essentiel que l'indice d'acide du diglycolamide. a ins i prepare 
40 soit le plus bas possible et de preference inferieur k 2, afin d'eviter la 
formation de savon alcalin lors de la condensation avec le glycidol. 
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Bans un second stade on condense n molecules, de .glycidol sur le 
diglycolamide obtenu dans le premier stade. On realise cette condensation a 
une temperature comprise entre environ 100 et 140°C, de preference entre 
environ 120 et 130°C, en presence d'un catalyse'ur alcalin. On utilise comme 

5 ■ * catalyseur. alcalin de preference un hydroxyde ou un alcoolate alcalin, par 

exemple de sodium ou de potassium ,dans lea: proportions de 0,05 a 0,15 mole et 
de preference de 0,08 mole. par mole de diglycolamide. Avant d'introdulre le 
glycidol on veille a eiiminer I'alcool ou l'eau provenant dm catalyseur, par 
exemple, lorsqu 1 on utilise un alcoolate ou un hydroxyde alcalin, sous forme de 

10 solution • alcoolique ou aqueuse concentree. 

Le glycidol est a joute progress ivement en atmosphere inerte. par 
exemple d 'azote dans le diglycolamide fondu, en reglant la temperature afin 
de compenser la forte exothermicite de la reaction et eviter une elevation de 
temperature. La reaction est pratiquement instantan£e. On maintient a environ 

15 120-130 °C pendant une demi-heure aprfes la fin de I 1 introduction du glycidol* On 

condense genera lement de 1 a 5 moles de glycidol par mole de diglycolamide. II 
est possible de condenser plus de 5 moles mais cela ne semble pas. utile car 
• 1 r bydro8olubilite des diglycolamides est obtenue en general pour une valeur de 
n de 1 a 5 % n peut representer un nombre entier ou decimal et il designe le 

20 degre de polymerisation moyen. II se forme un melange de composes repondant 
tous a la formule generale (I) mais pour lesquels le nombre de molecules de 
glycidol fixees peut etre superieur ou inferieur au degre de polymerisation 
moyen n. 

Les composes ainsi prepares sont des agents de surface et selon le 
25 cas des mouillants, moussants, detergents, epaississants , peptisants ou emul- 
sionnants. 

Les chaines en C 0 -C. A sont des mouillants, en C 1V1 -C V/ et les chaines 
8 10 12 14 . 

naturelles derivees des acldes de coprah et de palmiste .sont des moussants et 
detergents, les chaines en C^-C 2 o ou plus complexes comme celles derivant 

30 des acides de la lanoline ont plutCt des prbprietes emulsionnantes. 

Les amides polyhydroxyies de formule (I) presentent par rapport aux 
amides oxyethyienes 1' a vantage d'etre plus hydro phi les et leur solubilite 
depend moins de la temperature. En effet, la solubilite des agents de surface 
oxyethyienes dimlnue a mesure que la temperature augmente. 

35 L 1 invention a egalement pour objet une composition cosmetique sous 

forme de solution aqueuse, hydros Icoolique ou alcoolique et plus specialement 
de shampooing, de. composition pour bains de mousse, de suspension, de disper- 
sion ou d'emulsion , caracterisee par-le fait qu'elle renferme un ou plusieurs 
composes de formule (I) dans une proportion de 0,1 a 50% et generalement de 

40 0,1 a 30X. 
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La- composition peut €galement se presenter sous forme d'une solution 
epaissie ou de.gel. 

..- Ces* compositions peuvent renferiner en dehors des compost de formule 
CI) des adjuyants c.oamStiques, par exemple d'autres tensio-actifs, non-ioniques , 
5 cationiques, anioniques, amphoterea ou zwitterioniques, des synergiates de 

mousse, dea stabilisateurs de mousse, des afiquestrants, des surgraissants, des 
epaissiasanta, dea. adoucisaaftta, des antiseptiquea , dea conservateura, dea 
germicide8, des color anta, dea par f urns, etc. 

Les compositions cosm£tiques- selon l 1 invention ont un pH de 2,5 a 11 
10 et de preference de 3 & 8. 

Les compositions peuvent egalement renfermer des propulseurs et 
Stre conditionnees sous forme d 1 aerosols. 

L* invention est illustrfie par les exemples non limitatifs ci-aprfes. 
Preparation dea composes de formule (I) dans laquelle R dgsigne le radical undg- 
15 cvle(derivg de Hacide laurique) et n dgsigpe regpectivement 2 et 1,5. 
Premier stade 

Preparation du diglycolamide laurique. 

Dans un appareil de 500 ml, permettarit de chauffer a 200°C et dis- 
tiller & pression atmospherique et sous vide, on introduit 200 parties 
20 (1 mole),, d'acide laurique et 210 parties de diglycolamine (2: moles). On 

chauffe sous atmosphere d'azote jusqu'a 190-195°C, tout en distillant l'eau 
formee au coura de la reaction. 

On maintient a cette temperature pendant 4 heures. 

L'indice d'acide est alors ^ 1, 
25 On fait alors progressivement le vide de fa§on a distiller l'exces 

de diglycolamine a 190°C et sous 3 i5 mmHg. 

Le diglycolamide ainsi obtenu a lea caracteristiques suivantes : 

- Indice d'acide , 0,4 - 1 . 

- Indice d'amine 1-3 
30 - Indice d' hydroxy le 190 - 195 

Deuxieme stade 

Condensation avec le glycidol. 

Dans un appareil de 1000 ml permettant de distiller sous vide et 
35 muni d'une ampoule d' introduction, d'un therraometre, d'une tubulure d'intro- 
duction d'azote, on introduit 287 parties (1 mole) de diglycolamide laurique 
prepare dans le premier stade ; on y ajoute 7,5 parties d'une solution aqueuse 
d'hydroxyde de sodium a 4%. On fait le vide dans 1 'appareil et on Sieve la 
temperature a 130° C sous 10-15 mmHg, de fa$on a gliminer parfaitement l'eau. 
40 On casse le vide par un courant d'azote et on introduit progressivement par 
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l'ampoule 148 parties (2 moles) de glycidoi, tout en refroidissant de fagon 
k maintenir la temperature & 130°C. 

La reaction est exothermique et quasi instantan€e. 

On maintient k 130°C pendant 1/2 heure aprfes la fin de !• introduction. 
Le produit obtenu a lea caract£ristlques suivantes : 
Indice d 'hydroxy le : 380-385 (tWbrique : 385) 
Indice d'acide : 0 

Point Kraft k la concentration de 0,51 dans l'eau : 21-22*C 
Point de trouble k la concentration de 0*5% dans l'eau > ldb°C 
Point de trouble k la concentration de 0,5% dans une solution 

aqueuse de NaCl k 10% : 46°C„ 

On r€p&te le deuxi&me stade sauf qu'au lieu de 2 moles de glycidoi 

on condense 1,5 mole de glycidoi par mole de diglycolamide. 

Le produit obtenu a un point de Kraft de 24,5°C (en solution k 0,51 

dans l'eau). 

Selon le mode opdratoire dScrit ci-dessus on prepare d'autres digly- 
colamides sur lesquels on condense de 1 k 5 moles de glycidoi. Les composes 
prepares et leurscaractSristiquesfigurent su* le tableau ci-aprfes qui comporte 
9 coionnes. La colonne 1 indique le diglycolamide pr£par4 ; les coionnes 2, 3, 
4, indiqueht respectivement 1' indice d'acide, 1 • indice d 1 amine et l 1 indice 
d'hydroxyle du diglycolamide. Les coionnes 5 U indiquent les caract&ristiquea 
des composes de for mule (I) prdpar^s : la colonne 5 indique le degr£ de poly- 
condensation moyen n, la colonne 6 indique le point de Kraft en °C k la con- 
centration de 0,5% dans l'eau, la colonne 7 indique le point de trouble k la 
concentration de 0,5%* dans l'eau ; la colonne 8 indique le point de trouble k 
la concentration de 0,5% dans une solution aqueuse de NaCl k 26% ou k 10%. 

Les composes de formule (I) prepares k partir d'acides gras saturSs 
ont un point de Kraft relativement 61ev6. . 

II est possible de r£aliser des melanges formant un eutectique dont 
le point de Kraft est inf^rieur k 0°C. 

Comme exemplea de tels melanges on peut citer les sulvanta : 

Melange de composes de formule (I) ou a a une valeur statistique 
moyenne de 3, contenant pour 100 parties en poids : 33,50 parties ou R dfirive 
de 1'acide laurique, 16,50 parties ou R derive de 1'acide myristique, 25 par- 
ties ou R derive de Uacide olfiique et 25 parties ou R derive des acides gras 
du coprah. 

Melange de composes de formule (I) ou n a une valeur statistique 
moyenne de 3, contenant pour 100 parties- en poids : 36,6 parties ou R derive 
de 1'acide laurique, 15,8 parties ou R derive de 1'acide myristique et 47,6 
parties ou R derive des acides gras du coprah. 
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EXEMPLES D 1 APPLICATION 

EXEMPIE Al 
Shampooing 

Compose- de formule (I) dans laquelle R dfislgne 
5 ua melange de radlcaux allphatlques d£riv6s - 

des acldes de coprah €tM 15 g 

n dfisigne 2,5 

Chlorure de dist^aryl dimSthylammonium, commercialism sous la 

marque "Cemulcat K 2 SR" (Armour I. CI.) 0,4 g 

10 Chlorure de coprah dimethyl Sthoxy ammonium ...... ..r........ 1 g 

Di£thanolaraides de coprah 2 g 

Disparate de glycol ... 2 g 

Parfum • • • • • • ' O* 1 8 

Colorant 0,1 g 

15 Acide lactique q.s.p. pH 3 . 

Eau q.s.p........ 100 g 

Appllqule sur t6te, ce shampooing d 'aspect nacre* procure une mousse 
abondante et favorise le d&nfilage des cheveux mouillfis. Apres sfichage, les 
cheveux sont doux, briliants et agrSables au toucher. On peut rSaliser d'au- 

20 tres formules de shampooing de ce style en faisant verier la concentration 
du compose* de formule I entre 3 et 201 et le pR de 3 h 8. 
EXEMPEE A2 
Shampooing 

Compos* de formule (I) dans laquelle R dSsigne le radical undecyle d£rive~ 
de Vacide laurlque 
25 n dSsigne 2 5 8 

Polymfere catiunique d6riv6 de la cellulose, commercialism 

sous la marque "Polywere JR 400" par Union Carbide ......... 1,7 g 

■ y (CH^-CH^-O^ H 

C 18 H 37- N s ' ° ,3S 

30 S (CH 2 -CH 2 -0> y H 

X + y * 5 

commercialise sous la marque "Ethomeen 18/15" par Rh8ne-Progil 



35 Gelatine 

commercialised sous la marque "ASF/T" par Rousselot- Kuhlmann .. 1 g 
Acide lactique q.s.p. pH" 7 

Eau q.s.p.. ~ :.V.; 100 g 

On obtient une solution limpide qui donne -une mousse douce qui 
40 s^limine facilement au ringage. Les cheveux se d&nSlent trfes facilement et, 
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aprfcs sSchage, possfcdent du gonflant et de la nervosity, tout en restant doux 

et dociles au coiffage. 

EXEMPLEA3 

5 Composition llqutde pour bain de mousse . . 

-Melange de composes de for mule (I) ofc n a une valeur 

statist ique moyenne de 3 et contenant pour 100 parties en poids : 33,5% de 
composes ou R derive de l'acide laurique, 16,51 de composes oti R derive de 
l'acide myristique, 25% de composes ou R derive de l'acide olGique, 257. de 



10 composes oh R derive des a c ides grae du coprah 10 g 

- Alcoyl£ther sulfate de sodium 6xy£thyl€n6 avec 2 moles 
d^yde.d* Ethylene . . 10 g 

- Di£thanolamides de coprah • 4 g 

- Compost de formule (I) dans laquelle R d£slgne un melange de 

15 radlcaux d£riv£s des acides de la lanoline et n d^signe 2 . . 3 g 

- Colorants .. .. 0,1 g 

- Parfum 0,1 g 

- Acide lactique q.s.p. pH 6,5 

- Eau q.s.p....... .............. ..... ## 100 g 



20 On peut rdaliser d'autres compositions de bain de mousse en faisant 

. varier de 5 & 20% la concentration <fes composes de formule (1) dans laquelle 
n a une valeur statist ique moyenne de 3 et le pH de 5 h 8. 
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EXEMPLE A 4 
CrSme de toilette 

- Alcool cdtylique pxy£thylgn£ avec 6 moles d'oxyde d'gthylfcne 

5 vendu sous la marque "BRU 56" par Atlas Powder 5 g 

- Alcool cStylique pur 5 g 

- Ruile de vaseline, vendue sous la marque "MARCOL 82" par ESSO 20 g 

- Polym&re carboxyvinylique. de haut poids molgculaire, vendu 

io sous la marque "Carbopol 941" par Goodrich Chemical 0,4 g 

- Glycerine 5 g 

- Compost de formule (I) dans laqueile R dgsigne un melange de 
radicaux d£riv€s des acides de la lanoline .et n d£signe 2 1 g 

- Conservateur ; 0,3 g 
15 - Parfum 0,3 g 

- Eau d&ninSralisge sterile q.s.p. 100 g 
Mode de preparation: 

(1). On chauffe a 80° C et on melange la phase grasse comprenant 1' alcool 
c£tylique oxy€thyl£n£, l 1 alcool c€tylique pur et I'huile de vaseline. 
20 (2) On chauffe k 80° C et on melange avec .la majeure partie d'eau le polymfcre 
carboxyvinylique et la glycerine formant la phase aqueuse. 

(3) On 6nulsionns la phase grasse et la phase aqueuse. 

(4) On introduit le composd de formule (I) d£layg dans une petite quantity 
d'eau pour £viter la mousse. 
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■ - REVENDICATIOBS 

1. Composes de formule : . 

ft-CONH - CH 2 - CH 2 -0 - CH 2 -CH 2 - 0 - /~CH 2 - CHOH - CHj - 0? q H (l) 
dans laquelle R ddsigne un radical ou un melange de radicaux aliphatiques line- 
5 aires ou ramifies, satures ou insatures, pouvant comporter event ue lie me nt un ou 
plusieurs groupements hydroxy les., ayant de 8 h 30 atomes de carbone,d'origine • 
naturelle ou synthetique; n represente un nombre entler ou decimal de 1 h 5 et 
designe le degre de condensation raoye'n. 

2. Composes selon la revendication 1, caracterises par le fait que R desi- 
10 gne un melange de radicaux derives des acides gras choisis dans le groupe forme 

par (1) lee acides gras de coprah* (2) lea acides gras etfites de coprah, (3) les 
acides gras de la lanoline, (4) les acides gras (1), (2)- ou (3) hydrog6n6s. 

3. Melange de composes de formule (I) selon la revendication 1 ayant un 
point de Kraft infer ieur & 0°C* 

15 4. Melange de composes de formule (I) selon la revendication 3, caracteri- 

se par le fait qu'il contient pour 100 parties en poids : 33,50 parties ou R 
derive de 1 ' acide - laurique , 16,50 parties ou R derive de l'acide myristique, 25 
parties ou R derive de l'acide oieique et 25 parties ou R derive des acides gras 
de coprah et n a une valeut statistique moyenne de 3. 

20 5« Melange de composes de formule (I) selon la revendication 3, caract£ris£ 

par le fait qu'il contient pour 100 parties en poids : 36,6 parties ou R derive 
de l'acide laurique, 15,8 parties ou R derive de l'acide myristique et 47,6 par- 
ties ou R derive des acides gras de coprah, et n a une valeur statistique moyenne 
de 3, 

25 6. Proc€d£ de preparation des composes de formule : 

R-COra-CH 2 -GH 2 ^^H 2 ^ 2 -0-/"CH 2 -CHOT-CT 2 -0? n H (I J 

caracterise par le fait que dans un premier stade on prepare un diglycolamide 
de formule : 

R - CONH - CH 2 - CH 2 - 0 - CB^ - CH 2 - OH . (II) 

30 en condensant sur la diglycolamine un acide gras de formule : 

R - COOH (III) ou un ester methyl ique ou ethylique d'un tel 
acide gras et que, dans un second stade, on condense n molecules de glycidol sur 
le diglycolamide de formule (II) en presence d'un catalyseur alcalin et a une 
temperature d 1 environ 100-140°C ; dans les formule s ci-dessus . R et n ont les 
35 significations indiqu£es dans la revendication 1. 

7. ?roc€d£ selon la revendication 6, caracterise par le fait que dans le 
premier stade on effectue la condensation & une temperature d' environ 190-195 °C. 

8. Precede selon la revendicatlon^J, caracterise par le fait que dans le 
second stade on effectue la condensation du glycidol & une temperature d'.environ 

40 120-140°C et de preference & environ 130°C. 

9. Composition cosmetique, caracterisee par le fait qu'elle contient au 
moins un compose de formule (1) en une proportion de 0,1 & 50%. 



11 23287*3* 

io. Composition scion la revendication 9, caractSrisfe par le fait qu'elle 

se prSsente sous la forme d'une. solution aqueuse, hydroalcoolique ou alcoolique, 
d'une Emulsion, d'un. gel, d'une solution gpalssie, d'une dispersion, d'une 
suspension, d'unafirosol. 
5 11, Composition de . shampooing pour cheveux, caract£ris6e par le fait 

qu'elle renferme un ou. plusieurs composes de formule (I) dans une proportion 
de 0,1 a 301. 

12. Composition pour bain de mousse, caracteris€e par le fait qu'elle - 
renferme un ou plusieurs composes de formule (I) dans une proportion de 0,1 a 

10 501. 

13. Composition selon 1'une quelconque des revendications 9 a 12, carac- 
t£ris£e par le fait qu'eh plus des composes de formule (I) elle renferme d 1 autre a 
tens io -act if s non-ioniques, cationiques, anioniques, amphoteres et/ou zwitte- 
rioniques. 

15. 14. Composition selon l'une quelconque des revendications 9 & 13, carac- 

t£ris€e par le fait qu'elle contient iSgalement des produits ou adjuvants cosm€- 
tiLques, par exemple des synergistes de mousse, des stabillsateurs . de mousse, des 

surgraissants, des epaississants, des adoucissants, des antiseptiques, des con- 

servateurs, des germicides, des colorants, des parfums. 
20 15. Composition cos antique selon les revendications 9 a 14, caract€ris€e 

par le fait qu'elle contient ggalement des agents propulseurs et est condition- 

n€e en bombe aerosol. 



